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(57) Abstract 
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least one non-ionic surfactant and at least one water-soluble compound, and drying the resulting emulsion, is also disclosed. 

(57) Abrfge* 

La prfsente invention a pour objet des granule's redispersables dans Teau comprenant au moins une matiere active sous forme de 
liquide hydrophobe, au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les denves polyoxyalkyienes, au moins un compose* hydrosoluble 
choisi parmi les polydlectrolytes appartenant a la famille des polyacides faibles. L' invention a de meme pour objet un procexte de preparation 
de tels granules consistant a mettre en oeuvre les £ tapes suivantes: on prepare une emulsion dans I'eau d'au moins une matiere active, d'au 
moins un tensio-actif non ionique, d'au moins un compose* hydrosoluble, on seche Pe*mulsion ainsi obtenue. 
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1 

GRANULES REDISPERSABLES DANS L'EAU COMPRENANT 

UNE MAT1ERE ACTIVE SOUS FORME LIQUIDE 
ET UN TENSIO-ACTIF NON IONIQUE DU TYPE ALCOXYLES 

5 

La pr6sente invention a pour objet des granules redispersables dans I'eau 
comprenant une matidre active sous forme liquide, leur proc6d6 de preparation et leur 
utilisation. 

Dans certains domaines, comme par exempte ceux de ralimentaire, de la 
10 cosmetique ou des peintures, on est conduit d preparer des formulations d partir de 
matures actives sous la forme de liquide hydrophobe. L'une des possibles de 
formulation est de preparer des Emulsions huile dans eau de telles matieres. 

Cependant, on se trouve en face de proWdmes Ii6s d la stabilrte au stockage de 
ces 6mulsions. En effet, il est courant de constater une separation de phases plus ou 
15 moins importante des constituants de remulsion. En outre, on peut fitre confronts & des 
probl6mes de deactivation de la matters active, ladite mati6re active pouvant se 
d§grader par hydrolyse lors du stockage. 

Enfin, il n'est pas & n6gliger le fait que pour 6tre facilement manipulables et 
pompables de telles formulations pr6sentent des teneurs relativement peu 6lev6es en 
20 matidre active et une quantity d'eau importante. 

La pr6sente invention a done pour objectif de proposer une alternative originate 

aux proWdmes mentionn6s ci-dessus en ce sens que les formulations proposes sont 
des poudres contenant des concentrations 6lev6es en matidre active initialement sous 
forme de liquide hydrophobe. 
25 Ainsi, elle a pour objet des granules redispersables dans I'eau comprenant : 

- au moins une matidre active sous forme de liquide hydrophobe, 

- au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les d6riv6s polyoxyalkyl6ri6s, 

• au moins un compose hydrosoluble choisi parmi les poly6lectrolytes appartenant 
& la famille des polyacides faibles. 

30 L'invention a de mfime pour objet un proc6d6 de preparation de tels granules 

consistant & mettre en oeuvre les etapes suivantes : 

• on prepare une emulsion dans I'eau d'au moins une matiere active, d'au moins 
un tensio-actif non ionique, d'au moins un compose hydrosoluble, 

• on sdche remulsion ainsi obtenue. 

35 Les granules selon la pr6sente invention pr6sentent de nombreux avantages. 

Tout d'abord, leur mise en forme permet cf6viter tous les proW6mes dus & I'emploi 
d'6mulsions. Ainsi, les probldmes cfinstabilite au stockage sont 6vit6$, tels que 
notamment le cr6mage, la floculation, le murissement et la coalescence. Ces dfff6rents 
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phdnomdnes sont ddcrits dans -ENCYCLOPEDIA of EMULSIONS TECHNOLOGY', 
volume 1 par Paul BECHER aux Editions MARCEL DEKKER INC., 1983. 

Un autre avantage de la prdsente invention est que les concentrations en matidres 
actives peuvent dtre trds dlevdes en comparaison avec les Emulsions. Par consequent, 
5 lors de ('utilisation de ces granules, une plus faible quantitd de granules sera suffisante. 

Par ailleurs, la mise en forme selon I'invention permet de rdsoudre le probldme de 
la ddsactivation de la matidre active lorsque celle-ci est sensible & I'hydrolyse. 

La prdsente invention permet aussi de disposer tfune pr6form ulation sous forme 
de granules, done plus facilement utilisable que des dmulsions par exemple dans le cas 
10 ou lad'rte prdformulation est ajoutde & une formulation en poudre. 

En outre, les granules selon Invention, prdpards & partir d'une Emulsion, 
prdsentent favantage de se redisperser spontandment dans I'eau, pour donner & 
nouveau une dmulsion prdsentant une granulomdtrie voisine de celle de I'dmulsion 
initiate. 

15 Enfin, la prdsente invention propose une solution aux probldmes de la mise en 

forme de produits liquides qui sont habituellement formulas par absorption sur un 
support. Ces formulations sont souvent peu concentres en matidre active et il peut se 
produire une separation de phases entre le support et la matidre active par migration de 
la matidre active au cours du stockage. 
20 Mais d'autres avantages et caract6ristiques apparattront plus clairement d la 

lecture de la description et des examples qui vont suivre. 

Ainsi que cela a 6t6 indiqud auparavant, les granules selon flnvention 
comprennent au moins une matidre active sous la forme (fun liquide hydrophobe. 

Toutes les matidres actives conviennent & Tinvention dans la mesure ou elles se 
25 prdsentent & tempdrature ambiante sous forme de liquide non miscible ou trds 
faiblement miscible dans reau ou sous une forme solubilisde dans un solvant organique. 

Par faiblement miscible, on entend des matidres actives dont la solubilitd dans 
I'eau ne ddpasse pas 10 % en poids. 

Par la suite, on entendra par matidre active, sort la matidre active pure, soit la 
30 matidre active solubilisde dans un solvant, soit un solvant. 

A titre d'exemple de matidres actives dans le domaine de I'alimentaire, on peut 
citer les mono-, di- et triglycerides, les huiles essentielles, les ardmes, les colorants. 

A titre d'exemple de matidres actives dans le domaine de la cosmdtique on peut 
citer les huiles silicones appartenant par exemple & la famille des dimdthicones. 
35 A titre d'exemple de matidres actives convenables pour la rdalisation de 

I'invention, dans le domaine des peintures, on peut citer les rdsines alkydes, les rdsines 
dpoxy, les isocyanates bloquds ou non. 
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Dans le domaine du papier, on peut citer & thre d'exemple les r6sines de collage et 
d'hydrofugation telles que le dimdre d'alkylc6tdne (AKD) ou Tanhydride alc6nyle 
succinique (ASA). 

Dans le domaine de la detergence, on peut mentionner en tant que matidre active 
S possible les antimousses silicones. 

II est de mdme possible cfutiiiser des matidres actives telles que les lubrifiants 
pour le travail ou la deformation des mat6riaux. 

Lorsque la mati6re active est un solvant ou un m6lange de solvants, on met en 
oeuvre des solvants pas ou peu miscibles dans feau au sens indiqu6 pr6c6demment. 
10 Parmi les solvants susceptibles d'etre utilises, on peut citer les solvants mis en oeuvre 

pour le-nettoyage ou le d6capagertels que-les-coupes p6trolidres aromatiques, les 

composes terp6niques comme le D-limon6ne, ou encore le L-limondne, ainsi que les 
solvants comme le Solvesso®. Conviennent aussi comme solvants, les esters 
aliphatiques, comme les esters methyliques d'un melange d'acides ac6tique, succinique 
15 et glutarique (m6lange d'acides sous-produit de la synthase du Nylon), les huiles comme 
I'huile de vaseline, et les solvants chlor6s. 

Bien 6videmment, cette liste n'est donn6e qu'£ titre indicatif et ne saurait 6tre 

exhaustive. 

Les matteres actives peuvent etre mises en oeuvre telles quelles ou encore en 
20 pr6sence d'un solvant organique. Plus particulidrement, ce solvant est choisi parmi les 
produits non solubles ou peu miscibles dansTeaur - " 

Par exemple, on peut mentionner les huiles min6rales, les mono- di- et 
triglycerides d'acides gras satur6s ou insaturds ; il peut s'agir de triglycerides de 
synthdse ou naturels, les coupes p6troli6res aromatiques, les composes terp6niques (D- 
25 limonene, L-limon6ne), les esters aliphatiques et les solvants chlor6s. 

Les granules selon I'invention comprennent en outre au moins un tensio-actif non 
ionique choisi parmi les derives polyoxyalky16n6s. 

Plus particuli6rement f on peut citer : 

- les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
30 - les triglycerides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les acides gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les esters de sorbitan 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyl6es 

- les di(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
35 - les tri(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s ou ethoxy-propoxyl6s 

- les alkyls phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

Le nombre de motifs oxy6thyl6ne (OE) et/ou oxypropyldne (OP) de ces tensio- 
actifs non ioniques varie habituellement de 2 £ 100 selon la HLB (balance 
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hydrophilie/lipophilie) souhait6e. Plus particuli6rement, le nombre de motifs OE et/ou OP 
se situe entre 2 el 50. De preference, le nombre de motifs OE et/ou OP est compris 
entre 10 et 50. 

Les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s comprennent g6n6ralement de 6 
5 d 22 atomes de carbone, les motifs OE et OP 6tant exclus de ces nombres. De 
preference, ces motifs sont des motifs 6thoxyt6s. 

Les triglycerides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyi6s peuvent fitre des triglycerides 
d'origine v6g6tale ou animale (tels que le saindoux, le suit, I'huile d'arachide, rhuile de 
beurre, I'huile de graine de coton, rhuile de tin, rhuile (folive, rhuile de poisson, I'huile de 
10 pal me, I'huile de p6pin de raisin, I'huile de soja, I'huile de ricin, rhuile de colza, I'huile de 
coprah, I'huile de noix de coco et sont de preference 6thoxyl6s. 

Les acides gras 6thoxyi6s ou 6thoxy-propoxyl6s sont des esters d'acide gras (tels 
que par ex em pie I'acide oieique, I'acide stearique), et sont de preference ethoxy I6s. 

Les esters de sorbrtan 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s sont des esters du sorbitol 
15 cyclists d'acide gras comprenant de 10 d 20 atomes de carbone comme I'acide 
laurique, I'acide stearique ou I'acide oieique, et sont de preference 6thoxyl6s. 

Le terme triglyceride 6thoxyl6 vise dans la pr6sente invention, aussi bien les 
produits obtenus par 6thoxylation d'un triglyceride par foxyde d'6thyl6ne que ceux 
obtenus par transesterification d'un triglyceride par un poly6thyl6neglycol. 
20 De m6me, le terme acide gras ethoxyie indue aussi bien les produits obtenus pas 

6thox ylation d'un acide_ gras par I'oxyde d'6thyl6ne que ceux obtenus par 
transesterification d'un acide gras par un poly6thy!6negtycol. 

Les amines grasses 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s ont g6n6ralement de 10 & 22 
atomes de carbone, les motifs OE et OP 6tant-exclus de ces nombres, et sont de 
25 preference 6thoxyl6s. 

Les alkylphenols 6thoxyl6s ou ethoxy-propoxyte sont g6n6ra)ement 1 ou 2 
groupes alkyles, Iin6aires ou ramifies, ayant 4 & 12 atomes de carbone. A tHre 
d'exemple on peut citer notamment les groupes octyles, nonyles ou dodecyles. 

A trtre d'exemples de tensio-actifs non ioniques du groupe des alkylphenols ethoxy 
30 ou 6thoxy-propoxyl6s, des di(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s et des tri(ph6nyM ethyl) 
phenols ethoxy ou ethoxy-propoxyies, on peut citer notamment le di(ph6nyl-1 
ethyDphenol ethoxy 16 avec 5 motifs OE, le di(ph6nyt-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 10 
motifs OE, le tri(ph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 16 motifs OE, le tri(ph6nyM 
6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 20 motifs OE, le tri(ph6nyM 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 25 
35 motifs OE, le tri(ph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 40 motifs OE, les tri(ph6nyl-1 
ethyOphenols 6thoxy-propoxyl6s avec 25 motifs OE + OP, le nonylph6nol 6thoxyl6 avec 
2 motifs OE, le nonylph6nol 6thoxyl6 avec 4 motifs OE, le nonylph6nol 6thoxyl6 avec 6 
motifs OE, le nonylph6nol 6thoxyl6 avec 9 motifs OE, les nonylph6nols ethoxy- 
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propoxy!6s avec 25 motifs OE + OP. les nonylph6nols 6thoxy-propoxyl6s avec 30 motifs 
OE + OP, les nonylph6nols 6thoxy-propoxyl6s avec 40 motifs OE + OP. les 
nonylph6nols 6thoxy-propoxyl6s avec 55 motifs OE + OP, les nonylph6nols 6thoxy- 
propoxytes avec 80 motifs OE + OP. 

Les granules redispersables selon flnvention comprennent en outre au moins un 
compos6 hydrosoluble choisi parmi les poly6lectrolytes appartenant d la famille des 
polyacides faibles. Plus particulidrement, ce composd est un solide. 

Selon un mode de realisation particulier de Invention, ce compose hydrosoluble 
est choisi parmi les polyfilectrolytes de nature organique issus de la polymerisation de 
monomdres qui ont la formule g6n6rale suivante : 



formule dans laquelle Ri, identiques ou diff6rents repr6sentent H, CH3, CO2H, (CH2)n 
CO2H avec n = 0 & 4. 

A litre d'exemples non limitatifs. on peut citer les acides arylique, m6tacrylique, 
maI6ique. fumarique, itaconique, crotonique. 

Conviennent 6galement & Invention, les copolymdres obtenus A partir des 
monomdres r6pondant d la formule g6n6rale pr6c6dente et ceux obtenus A I'aide de ces 
monom6res et rfautres monomdres, en particulier les d6riv6s vinyliques comme les 
alcools vinyliques et les vinyl amides telle que la vinylpyrrolidinone. On peut 6galement 
citer les copotymdres obtenus £ partir cfalkyle vinyl ether et d'acide mal6ique ainsi que 
ceux obtenus & partir de vinyl styrdne et d'acide mal6ique qui sont notamrnent d6crits 
dans l'encyclop6die KIRK-OTHMER intitule •ENCYCLOPEDIA OF CHEMICAL 
TECHNOLOGY* - Volume 18-3 erne Edition - Wiley interscience publication - 1982. 

Conviennent 6galement & Invention les polym6res peptidiques d6riv6s de la 
polycondensation d'acides amines, notamrnent de I'acide aspartique et glutamique ou 
des pr6curseurs des diaminodiacides. Ces polymdres peuvent 6tre aussi bien des 
homopolymdres d6riv6s de Facide aspartique ou glutamique que des copolymers 
d6riv6s de I'acide aspartique et de I'acide glutamique en proportions quelconques. ou 
des copolymers d6riv6s de I'acide aspartique et / ou glutamique et d'aminoacides 
autres. Parmi les aminoacides copolymerisables, on peut citer la glycine, I'alanine, la 
leucine, I'isoleucine, la ph6nyl alanine, la methionine, I'histidine, la proline, la lysine, la 
s6rineTlathr6onine, la cysteine... 

Les poly6lectrolytes pr6f6r6s pr6sentent un degr6 de polymerisation faible. 

La masse moieculaire en poids des poly6lectrolytes est plus particulidrement 
inf6rieure £ 20000 g/mole. De pr6f6rence, elle est comprise entre 1000 et 5000 g/mole. 
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Bien entendu, il est tout d fait envisageable <J utiliser ces differents types de 
composes hydrosolubles en combinaison. 

Les granules redispersables de la prGsente invention peuvent contenir en outre un 
tensio-actif supp!6mentaire ionique. 
5 Les tensio-actifs suppl6mentaires ioniques peuvent plus particulidrement dtre 

des agents tensio-actifs amphotdres, les aJkyt-betaines, les alkyldim6thylb6talnes ( les 
alkylamidopropylbetaines, les alkylamido-propyldim6thylb6taines, les alkytoimethyf- 
sulfobetalnes, les d6riv6s (imidazoline tels que les alkylamphoac6tates, 
alkylamphodiac6tates, alkylampho-propionates, alkyl-amphodipropionates, les 
10 alkylsultalnes ou les alkylamidopropyl-hydroxysultaines, les produits de condensation 
d'acides gras et cf hydrolysats de prolines, les d6riv6s amphotdres des alkylpolyamines 
comme rAmphionic XL® commercialise par Rh6ne-Poulenc, Ampholac 7T/X® et 
Ampholac 7C/X® commercialises par Berol Nobel. 

Les granules selon invention peuvent en outre comprendre au moins un tensio- 
15 actif suppl6mentaire anionique. 

On peut utiliser & ce titre des sels hydrosolubles d'alkylsulfates, 
d'aJkyl6thersutfates f les aJkylis6thionates et les alkyltaurates ou leurs sels, les 
alkylcarboxylates. les alkylsutfosuccinates ou les alkylsuccinamates, les 
alkylsarcosinates, les d6riv6s alkyfes cfhydrolysats de prolines, les acylaspartates, les 
20 phosphates esters d'alkyle et/ou d'alkyiether et/ou <f alkylaryiether. 

~Le-cation=est en-g6n6ral un metal alcalin oualcalino-terreux, tels que le sodium, le 
potassium, le lithium, le magnesium, ou un groupement ammonium NR 4 + avec R, 
identiques ou differents, repr6sentant un radical alkyle substrtu6 ou non par un atome 
~ d'oxygdne~ou d'azote. 

25 II est possible d'ajouter aux granules redispersables selon Finvention, tout addrtif 

classique selon le domaine d'application de ces demiers. 

Comme cela a 6t6 indiqu6 auparavant, les granul6s redispersables selon 
rinvention, pr6sentent des teneurs 6tev6es en matidre active. 

Ainsi, la teneur en mati6re active est comprise, de manidre avantageuse, entre 40 
30 et 90 parties en poids dans le granule. Selon un mode de realisation particulier de 
I'invention, la teneur en mature active est superieure d 50 parties en poids. De 
preference, cette teneur est d'au moins 70 parties en poids. 

La quantity de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties en poids dans le 
granule. De preference, cette teneur est comprise entre 2 et 10 parties en poids. 
35 La quantite de compose hydrosoluble varie entre 7 et 50 parties en poids dans le 

granule. Selon une variante particuliere, cette quantite est comprise entre 8 et 25 parties 
en poids. 
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Le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 
compos6 hydrosoluble, est compris entre 30 / 70 et 10 / 90. 

Dans le cas ou les granulfis redispersables de Pinvention comprennent au moins 
un tensio-actif suppl6mentaire, le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio- 
5 actif non ionique et le tensio-actif suppI6mentaire, est compris entre 5 et 10. 

Le proc6d6 de preparation des granules redispersables va maintenant 6tre d6crit. 

Comme indiqud pr6c6demment, le proc6d6 consiste dans une premiere 6tape & 
preparer une emulsion dans Peau d'au moins une matidre active, d'au moins un tensio- 
actif non ionique, d'au moins un compost hydrosoluble. 
10 U6mulsion peut aussi comprendre au moins un tensio-actif supp!6mentaire si un 

tel compose est employe. 

Bien 6videmment, dans le cas ou des additifs classiques sont utilisds, on peut les 
ajouter lors de la formation de Emulsion. 

On peut mettre en oeuvre toutes les m6thodes de pr6paration d*6mulsions 
15 connues de I'homme du m6tier et qui sont d6crites dans 'ENCYCLOPEDIA of 
EMULSIONS TECHNOLOGY*, volumes 1 d 3 de Paul BECHER 6dit6s par MARCEL 
DEKKER INC., 1983. 

Ainsi, la m6thode dite d*6mulsification en phase directe convient £ la preparation 
des granules selon Pinvention. II est rappeie brtevement que cette m6thode consiste d 
20 preparer un melange contenant Peau et le ou les tensio-actifs, y compris le compose 
hydrosoluble, puis £ introduire la mati&re active sous forme liquide, sous agitation. 

Une autre m6thode convenable est r6mulsification par inversion de phases. Selon 
cette voie, on m6lange la mati6re active avec un tensio-actif non ionique et on introdurt 
goutte £ goutte et sous agitation, I'eau pouvant contenir les autres constituants tels que 
25 le solide hydrosoluble. par exemple. A partir d'une certaine quantite tfeau introduite, il se 
produit une inversion de Emulsion. On obtient alors une 6mulsion directe huile dans 
eau. On dilue ensuite P6mulsion obtenue dans Peau de mani£re e obtenir une fraction 
volumique en phase dispers6e appropri6e. 

On peut enfin preparer P6mulsion en mettant en oeuvre des broyeurs colloldaux 
30 tels que MENTON GAULIN et MICROFLUIDIZER (MICROFLUIDICS). 

La granulomere moyenne de P6mulsion est en g6n6ral comprise entre 0,1 et 10 
micrometres et pr6f6rentiellement entre 0,2 et 5 micrometres. 

Selon une variante pr6f6r6e de rinvention, on prepare au pr6alable un melange 
comprenant I'eau et le compose hydrosoluble (pr66mulsion). 
35 uemulsification peut 6tre r6alis6e £ une tempdrature voisine de la tempfirature 

ambiante, bien que des temperatures plus faibles ou plus 6lev6es soient envisageables. 

La quantite de matidre s6che de P6mulsion est g6n6ralement comprise entre 10 et 
70 % en poids et pr6f6rentiellement entre 40 et 60% en poids. 
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Les teneurs respectives de divers constituants sont choisies de telle sorte que les 
granules s6ch6s pr6sentent la composition d6finie auparavant. 

La seconde 6tape du proc6d6 de preparation selon Finvention consiste & s6cher 
remulsion ainsi formulae pour obtenir des granules. 
5 La methode mise en oeuvre pour eiiminer Teau de remulsion et obtenir des 

granules peut etre effectu6e par tout moyen connu de Phomme du metier. Cependant, 
selon une realisation particulidre de I'invention, on met en oeuvre une methode de 
s6chage rapide de Emulsion. 

Conviennent A ce titre la lyophilisation, qui correspond & une 6tape de congelation, 
10 suivie cf une 6tape de sublimation, ou bien encore le s6chage par atomisation. 

Ces modes de s6chage, et plus particulidrement le dernier, sont particulidrement 
indiqu6s car ils permettent de conserver remulsion en l'6tat et d'obtenir directement des 
granules. 

Le sechage par atomisation peut s'effectuer de mani6re habituelle dans tout 
15 appareil connu tel que par exemple une tour d'atomisation associant une pulverisation 
r6alis6e par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 

La temperature d'entr6e du gaz chaud (en general de Pair), en tfite de colonne, est 
de preference compris entre 100 et 115°C et la temperature de sortie est de preference 
comprise entre 55 et 65°C. 
20 II est & noter que des additrfs, tels que les agents antimottants peuvent etre 

zincoipot6s-aux_granul6s _au^moment„de-cette_seconde_6tape__de _s6chage. On 

recommande d'utiliser une charge choisie notamment parmi le carbonate de calcium, le 
sulfate de baryum, le kaolin, la silice, la bentonite, foxyde de trtane, le talc, I'aiumine 
hydratee et le sulfoaluminate de calcium. 

25 

Des exemples concrets mais non limrtatKs vont maintenant etre pr6sent6s. 
EXEMPLE 1 

30 On prepare une emulsion de composition suivante : 



Composition % poids 

huile de vaseline 40 
nonyl phenol 6thoxyl6 avec 1 0 motifs OE* 1 
35 acide polyacrylique** (Mw = 2000) 9 

eau 50 
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(*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialis6 par Rhone-Poulenc sous le nom de 
Soprophor® BC10. 

(**) L'acide polyacrylique est commercialism par la soci6t6 Aldrich. 

5 On r6alise au pr6alable une pr66mulsion & I'aide d'un ULTRA-TURRAX® (IKA) par 

introduction de I'huile de vaseline dans I'eau contenant le tensio-actif et le polyacide. 
L'6mulsion est ensurte introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
M1 1 07® (MICROFLUIDICS). 

La taille moyenne de Tfimulsion mesur6e & I'aide du granulomdtre laser SYMPATEC® 
10 est de 0,5 micrometres 

U6mulsion r6sultante est s6ch6e au moyen d'un atomiseur de laboratoire type 
BUCHI® avec une temp6rature d'entr6e des gaz de 1 10°C. 

On obtient des granul6s pr6sentant 80 % en poids d'huile. 

15 

La mise en contact des granul6s avec I'eau entraine leur dispersion spontande et 
la formation d'une 6mulsion, qui aprds examen au microscope, pr6sente une 
granulom6trie voisine & celle de l'6mulsion de d6part. 

20 

EXEMPLE 2 

On pr6pare une 6mulsion de composition suivante : 



Composition ■ 3Lcflids 

huile silicone 47V300 40 
nonyl ph6nol 6thoxyl6 avec 1 0 motifs OE* 1 
acide polyacrylique** (Mw = 2000) 9 

eau 50 



(*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialism par Rhone-Poulenc sous le nom de 
Soprophor® BC10. 

(**) Uacide polyacrylique est commercialism par la soci6t6 Aldrich. 

On realise au pr6alable une pr66mulsion d I'aide tfun ULTRA-TURRAX® par 
introduction de I'huile de vaseline dans Teau contenant le tensio-actif et le polyacide. 
L'Smulsion est ensurte introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
M110T®. 
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U6mulsion r6sultante est s6ch6e au moyen d'un atomiseur de laboratoire type 
BUCHI®, avec une temp6rature d'entr6e des gaz de 110°C. 

On obtient des granules pr6sentant 80 % en poids d'huile. 

5 

La mise en contact des granules avec i'eau entraine leur dispersion spontan6e et 
la formation d'une 6mulsion, qui aprds examen au microscope, pr6sente une 
granulom6trie voisine d celle de Emulsion de depart. 

10 EXEMPLE 3 

On prepare une 6mulsion de composition suivante : 



Composition % pQ 'ds 

15 huile de vaseline 40 

nonyl ph6nol 6thoxyl6 avec 10 motifs OE* 1 

acide polyacrylique** (Mw = 5000) 1 8 

eau 41 



20 (*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialis6 par Rhone-Poutenc sous le nom de 

Soprophor® BC_10._ ____ 

(**) L'acide polyacrylique est commercialis6 par la soci6t6 Aldrich et est en solution d 
50 % poids dans de I'eau. 

25 On r6alise au pr6alable une pr66mulsion & I'aide d'un ULTRA-TURRAX® par 

introduction de I'huile de vaseline dans I'eau contenant le tensio-actif et le polyacide. 
L'6mulsion est ensuite introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
M1107®. 

L'6mulsion r6sultante est s6ch6e au moyen d'un atomiseur de laboratoire type 
30 BUCHI®, avec une temp6rature d*entr6e des gaz de 1 1 0°C. 

On obtient des granules pr6sentant 80 % en poids d'huile. 

La mise en contact des granules avec I'eau entraine leur dispersion spontan6e et 
la formation tfune 6mulsion t qui apr^s examen au microscope, pr6sente une 
35 granulom6trie voisine & celle de l'6mulsion de depart. 
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REVENDICAT10NS 

1. Granules redispersables dans I'eau comprenant au moins une mati6re active sous 
5 forme de liquids hydrophobe, caract6ris6s en ce qu'ils comprennent : 

• au moins une matters active sous forme de liquide hydrophobe, 

- au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les d6riv6s polyoxyalkyl6n6s, 

• au moins un compos6 hydrosoluble choisi parmi les polyfilectrolytes appartenant & 
la famille des polyacides faibles. 

10 

2. Granul6s-selonJa-revendication.pr&6dente^ 
non ionique est choisi parmi : 

- les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les triglycerides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxy)6s 
15 • les acides gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les esters de sorbitan 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyI6es 

- les di(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les tri(phfenyM 6thy1) phenols 6thoxyi6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
20 - les alkyls phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 



3. Granul6s selon Tune quelconque des revendications 1 d 2, caract6ris6s en ce que 
le compost hydrosoluble est choisi parmi les poly6lectrolytes de nature organique 
issus de la polymerisation de monom6res qui ont la formule g6n6rale suivante : 

25 




avec Ri, identiques ou differents, repr6sentant H ou CH3 ou CO2H ou (CH2)n 
CO2H avec n = 0 d 4. 

30 4. Granules selon la revendication pr6c6dente t caract6ris6s en ce que les 
polyeiectrolytes pr6sentent une masse mol6culaire en poids inf6rieure & 
20000 g/mole. 



5. Granules selon Tune quelconque des revendications precedentes, caract6ris6s en 
35 ce qu'ils peuvent comprendre en outre au moins un tensio-actif supplemental 
ionique. 
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6. Granul6s selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6s en 
ce que la teneur en matifcre active est comprise entre 40 et 90 parties en poids 
dans le granuld. 

7. Granul6s selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6s en 
ce que la quantit6 de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties en poids 
dans le granule. 

8. Granutes selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6s en 
ce que la quantit6 de composd hydrosoluble varie entre 7 et 50 parties en poids 
dans le granule. 

9. Granules selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes t caract6ris6s en 
ce que le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 
ou les tensio-actifs suppl6mentaires est compris entre 5 et 10. 

10. Granutes selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6s en 
ce que le rapport pond6raJ des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 
compos6 hydrosoluble est compris entre 30 / 70 et 1 0 / 90. 



11. Proc6d6 de pr6paration des granul6s redispersables dans I'eau tels que d6finis & 
Tune quelconque des revendications 1 d 10, caract6ris6 en ce que I'on effectue les 
6tapes suivantes : 

- on prepare une 6mulsion dans I'eau d'au moins une mature active, d'au moins un 
tensio-actif non ionique, d'au moins un compos6 hydrosoluble, 

- on s&che Emulsion ainsi obtenue. 

12. Proc6d6 selon la revendication pr6c6dente, caract6ris6 en ce que Ton pr6pare une 
Emulsion comprenant 10 k 70 % en poids de matures s6ches. 

13. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 11 d 13, caract6ris6 en ce que 
Ton effectue un s6chage par atomisation. 
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